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PROCESSO DE EIJMINACAO DE CARBONO TOTAL, ORGANICO 

« 

E INORGANIC©, EM CONCENTRADO FLOTADO DE SBLICATO DE 
ZINCO, COM ADIOONAL EFEJTO DE PURGA DE AGUAS E MAGN^SIO 
NO GIRCUTrO DE PRODUCAO DE ZINCO. 

5 A presente inven^io tern por fim foraecer um processo inovador de remo^ao 

total de materias-orgaaicas e de carbonates de concentrados flotados de silicato de 
zinco, como tambem e propicio para efetuar purgas de aguas e magnesio de plantas 

* -r ' 

.... « » 

de zinco, atraves de processo de eUmina^o de carbono total, organico e inorganico, 

- • * ■ » 

i w\ em concentrado flotado de silicato de zinco, com adicional efeito de purga de aguas % 

■ 10 magnesio, no circuito de produgao de zinco. . . * 

. ■ 

As materias-orgSnicas sSo prejudiciais ao processo produtivo de zinco,-. : 

, - j « • * ■ 

principalmente na etapa de purificagao de impurezas, como tambem no processo 
eletrolitico, reduzmdo a eficiencia de eletrodeposigao do . metal, alem de causai" 
aderencias no deposito catodico, dificuhando o estripamento na placa catodica. No 
15 processo convencional, estas materias-organicas sao removidas por um dispendioso 

# ■ * » ■ • * ■ 

processo de calcina^ao do concentrado a elevadas temperaturas, acima de 600°C 

Como o balango de aguas precisa estar muito ajustado no processo produtivo 
do zinco, muitas das vezes para o ajuste deste balan$o sao necessarias c£lulas de 
sacrificio na Eletrolise do Zinco, trabalhando-se com baixos teores de exaurimento 

• * * ■ 

™ de zinco, para etapas posteriores de precipitasao com cal ou calcario no Tratamento 

de Efluentes, ou por simples neutralizagao, causando perdas de recupera9ao do 

. ... • «■ • • 

metal. A presente inve^ao utiliza o poder maximo de neutraliza^ao do proprio 

concentrado de zinco como tambem aproveita as concedes apropriadas para 

maximizafao das cineticas de reaves, com elevadas eficiencias de recupera?ao do 

25 metal. 



Outro elemento pernicioso ao processo produtivo do zinco e o magnesio. 
Este elemento causa dificuldades na etapa de remofao de impurezas como tambem 
aumenta a resistencia ohmica do banho eletrolftico de zinco, reduzindo a eficiencia 
de eletrodeposi$ao. A presente invengao apresejita a seletividade necessaria para 
deixar em solusao o elemento magnesio, para purga total da fase Hquida e extra?ao 
de grande parte da quantidade do elemento presente no concentrado tratado. 

Desta forma, as principais vantagens do novo processo sao: 

• eiiminar totaimente.a caicina9ao do concentrado flotado (600-900°C) ; 

• eiiminar a moagemposterior do calcinado obtido; v ; : . 

• reduzir o aporte de zinco contido nos efluentes para a devidai neutrkiiza9ao; 

* . . ■ 

• eiiminar espumas durante a etapa de lixiviagao da torta tratada; «■] 

■ : »■ 
1 - 

• elevar a eficiencia de eietrodeposi9ao de zinco, atrav^s de obten9ao de soiu^ao 
isenta de materia-organica; , 

• aumentar o rendimento global de recuperacao de zinco, pela reducao drastica de 

* • - 

neutralizagoes e reciclagens de metal, cujos processes em geral sao resultantes de 
neutraiizapSes ineficientes. 

Atendendo a estes objetivos a Requerente desenvolveu um processo de 

' * * ■ * ■ . 

elimina$ao de carbono total ( orgSnico e inorganico ) e magnesio em concentrado 

flotado de silicato de zinco, com adicional efeito de purga de aguas no circuito de 
produgao de zinco caracterizado pelo tratamento direto do concentrado flotado em 
autoclaves, em elevada temperatura e pressao, com solufoes secundarias contendo 
zinco. 

O processo consiste em tratar o concentrado flotado de silicato de zinco, sem 
calcinar, com solucoes secundarias de zinco, em Autoclaves, a temperaturas da 



• •••• ••••• • • * 



ordem de 160 a 200°C e pressoes que vSo desde 11 ate 19 bar. A definigao das 
conduces de temperatures e pressoes de trabalho nas Autoclaves depende do tempo 

» to m ^ * * * mm • » — «. 

de residencia disponlvel nas Autoclaves. Quanto maior o tempo de residencia, 
menores sao as temperaturas e pressoes necessarias para o:atingimento dos objetivos, 
5 que sao: a decomposigao total de carbono, na forma de carbonatos e/ou na forma de 

* • * • • • • 

materias-organicas; a precipitagao seletiva de zinco e extragao de magnesio para a 
parte Hquida. Apos a autociavagem, a polpa pode ser descarregada em tanques flash 
• para redugao de pressao e temperaturas ate a condigao atmosferica. A polpa obtida e 
* espessada e filtrada. O filtrado com baixo teor de zinco pode seguir para o setor de 
10 . neutralizagao ou tratamento de efluentes e a torta pode ser lixiviada com acido 

- — - - . . . _ . - _ 

. sulfurico para produzir solugao de sulfato de.zinco. 

- ... 

Dentro das autoclaves, a pressao initial e devida ao vapor adicionado, mas 

■ ; i *- ^ • . 

depois se eleva com V a decomposifao dos carbonatos e carbono ' organico, 

■ 

transformando em gas carbonico e agua, de acordo com a reacao abaixo: 

15 ZnS6 4 + Zn2Si6 4 + 6H 2 Q + CaCo 3 + MgCOs ► ZnSQ 4 .2Zn(QH) 2 .4H 2 6 + Si6 2 

+ CaCOH^ + MgCOHh + 2 C0 2 

t 

* 

Como a precipitagao seletiva de zinco proveniente de solugoes, secundarias 
tern elevado rendimento, favorecido pela cinetica de reagoes a elevadas temperaturas 

r m m t* • • 

e pressoes, nao possiveis em reatores convencionais, o sistema de tratamento de 

. ... 
20 efluentes de plantas a partir desta inovagao tecnologica tera menor contribuigao de 

metal a ser tratado, com ganhos em produtividade e redu$ao de consumo de seus 
reagentes. 

As etapas de Lixiviagao do concentrado flotado tratado em autoclaves 
apresentaram excelentes rendimentos de recuperagao de zinco (98,5%), qom as 
25 vantagens de que os tempos de FiltragSo e Espessamento da polpa lixiviada sao 



melhores para a Lixivia$ao do concentrado flotado tratado em autoclaves do que peio 
processo conventional de Lixiviacao do Calcinado. 

O rendimento global de recupera?ao de zinco em plantas de silicato e maior 
com este novo processo, devido a eliminafao de ineficiencias de reciclagem do metal 
de Tratamento de Efluentes. 

• • • 

Seguem alguns exemplos Uustrativos, que nao devem servir para efeito 
limitativo do escopo da invengao. 

Para testar o processo, foram contratados experimentos em escala de bancada, 

» 

com quantidades de concentrado flotado era que variaram de 100; a 2000g, como 
*tamb6m testes em regime continuo em Planta Piloto, para 200Kg/(Jia> em opera?ao 

r t 

24 horas por dia, dvirante 6fr horas. .U 

■ * * 

i ; EXEMPLOS : 

; 'M TESTES EM ESCALA DE BANCADA REALIZADOS EM LABO- 
RAT6RIO: >■ 

Os primeiros testes foram realizados em laboratorio no periodo de 08 a 1 1 de 
abril de 2.002. 

♦ 

.i - ? Os testes de tratamento do concentrado era em autoclave foram realizados em 
bancada, com 100 g de amosta-a, temperature de 160°C, e soiucao sintetica para 
simular o secundario com 39 g/L de Zn e 4 g/L de Mg. O tempo de residencia foi 
fixado em 90 minutos. Apos os testes de tratamento do concentrado cru em 
autoclave, a torta obtida depois de descartado o liquido, foi adicionada em solugao 

* 

200 g/L de dcido sulfurico, para simular o inicio de lixiviagao e verificar a formagao 
de espuma. 

* * * * • ■ 
Os resultados obtidos com o tratamento em autoclave do concentrado cru com 

soiucao sint6tica de sulfato de zinco e magnesio estao no quadro da Figura I em 




anexo. 

As tortas obtidas da filtrafao do concentrado tratado em autoclave foram 
adicionadas em solugao 200 g/L de acido sulfurico, simulando as condifoes de 
lixivia9ao do concentrado de silicate e os resultados qualitativos estao no quadro da 
5 Figura II em anexo. 

CONCLUSOES DOS TESTES: 

• O zinco contido na solugao sintetica de secundario foi precipitado em excelente 

performance no autoclave; • \ 

■ 

• >Nao houve precipita9ao de Magnesio, mas pelo contrario foi extraido cerca de 
10 t 60% do elemento contido^no concentrado: . { » *■* 

1 ■ 

• a eficiencia de precipitafao de zinco atingiu 99% (teste 4); \ 

* * 

cru eliminou o carbonato do concentrado, 
comprovado pela inexistericia de efervescencia durante a lixivia9ao; porem nao 

* ■ 

foram feitas finalises de carbonato ou materia organica total no filtrado da 
15 lixiviafao; 

• • • • * * 

• Nao houve forma9ao de espuma durante a Iixivia9ao, demonstrando a 
decomposigao - 

* 

»- . 
da materia organica e dos carbonates, sendo transformados em CO2 e agua 

evidenciados pelo aumento 'de pressao na Autoclave; 
20 • Devido ao sucesso dos testes com tratamento do concentrado cru de willemita em 
autoclave, foi sugerida uma segunda etapa de testes para confirma9ao dos 
resultados, em testes de maior escaia. 

EXEMPLO 2: 

CONFIRMACAO DOS RESULTADOS OBTIDOS COM O 
25 TRATAMENTO DO CONCENTRADO CRU, EM TESTES EM 




BATELADAS EM LABORAT6RIO: 

■ » » • • • 

Os testes foram realizados no periodo de 22 a 25 de abril de 2.002. 



O concentrado utilizado para os testes em autoclaves apresentou a seguinte 

r 

composi9ao: 
Analise Quimica: 



Zn 


MgO 




F(%) 


Carbonatps 


Si02 


Umidade 


(%) 


(%) 


(%) 




(%) 


(%) 


(%) 


42,74 


2,32 


3,22 . 


. 0,0210 


8,72 


27,0 


1 

4 



AnaLise granulometrica: * 



Feneira (mesh) 


60 

« 


80 


100 


170 


200 


270 


325 

1 

rl 


Passable (%) 


99,8 


98,7 


95,5 


81,4 


fal 75,4 


68,6 


63,2 



TESTE 1 - Determinagao do tempo 6timo de opera^ao da autoclave: 

A solugao secundaria foi sintetizada a partir da composi9ao da solugao cuja 

■ 

analise initial, e mostrada a seguir: 

r 9 

Analise da Solu$ao G/ L 

ea 6,12 

Mg 3,79 

Mn 0,68 

Si 0,25 

Zn 31,7 

PH 4,00 
A poipa de alimentafao das autoclaves foi preparada com o concentrado 



flotado de silicato de zinco e solusao secundaria sintetica, a 20% de solidos. 

m 

O teste de tratamento do concentrado flotado em autoclave monitorou os 
resultados a cada 30 minutos de reafoes para se determinar o melhor tempo de 
residencia. Os parametros de opera9ao adotados e os resultados do teste se encontram 

m * m 

no quadro da Figura HI em anexo. 

• ■ ... 

TESTE 2 - Adisao de calcario (carbonato de calcio) para aumento da eficiencia de 

neutralizagao e precipita9ao do zinco contido na solugao secundaria: 

* * ... 

As condi9oes do teste e os resultados se acham no quadro da Figura IV em 

# 

aneXo, , ..... , , 

* * * » . # 

. Pelog resultados, pode-se comprovar que a eficiencia de precipita9ao de zinco 
se elevou para 99,9%. Nao houve precipitafao do elemento Magnesio e, sim,. sua 

* * 
i 

* * • * # * 

solubilizagao no concentrado em cerca de 60%, o que comprova o grande poder de 

* * 

remofap deste elemento pernicjioso;do.processo produtivo de zinco. -A 

* • . . 

Foi testada a Hxiviagao da torta obtida deste teste de numero 2, sendo que o 
resultado evidenciou nenhuma forma9ao de espuma. A analise de TOC (Total 

Organic Carbon) confirmou a inexistencia de carbono organico, cuja analise quimica 

. * 

indicou teor inferior ao limite de deteccao do aparelho analitico que e de 4 mg/Litro, . 
como mostra o quadro da Figura V em anexo. 

CONCLUSOES: 

• A eficiencia de precipitafao de zinco e extra9ao de magnesio foram comprovadas 

• • • . .... 

em testes de bateladas, com quantidades maiores de materials alimentados. 

• A materia orgSnica e decomposta na autoclave em C02 e agua, o que foi 
comprovado na pratica pela elimina^ao da efervescencia e espuma9ao e por 

analise quimica de TOC, materia organica total, que nao foi detect&vel quando se 

■ * * • • ..... 

lixiviou a torta tratada em autoclave. No teste de lixivia9ao do concentrado cru, 



sem tratamento, este valor atingiu 80 ppm. 

EXEMPLO 3: 

TESTES CONTINUOS DE TRATAMENTO DO CONCENTRADO 
FLOTADO, SEM CALCINAR, EM PLANTA PELOTO, EM AUTOCLAVES 
DE LABORATORIO : 

Foram realizados testes continues de tratamento de concentrado flotado cru, 
com objetivo de reproduzir os resultados ja atingidos em testes de batelada, durante o 
periodo de 12 a 17de junho de 2.002. , 

Fluxograma do Teste Continuo se encontra na Figura VI em anexo. !* , 
Os resultados obtidos se acham;nas Figuras VII a IX, em anexo. : 5 

O periodo de testes foi de 60 horas, em regime continuo de turno 4e 

revezamento, os resultados obtidos demonstrarara que: ; « , I 

.i * j 

• As melhoi;ejS eficiencias de precipitagao de zinco e exti^ijaode magnesio foram 
obtidos para concentragao de 25% soiidos.. 

• O tempo de residencia otimo foi de 90 minutos, a 200°C, onde se obteve 
livixiacao da torta tratada em autoclaves SEM FORMACAO DE ESPUMAS. 

. EXEMBLQ-4:. 
TESTE DE LDOVIACAO DAS TORTAS PRODUZD3AS PELA FDLTRACAo 
DO UNDERFLOW DO ESPESSADOR EM LABORATORIO: 

O objetivo foi verificar a performance de lixiviacSo das tortas de autoclaves 

• * " * .... 

dos testes piloto continuos, observando: evolufao de espuma, tempo de filtrafao, 
sedimentagao e rendimento de lixivia$ao. 

Foram utilizados os concentrados Autoclavados e Solu?ao de Lixivia9&o com 
acidez 196 g/1, temperatura de 65 a 70°C e tempo de residencia de 07:00 h. 

Os resultados encontram-se nos quadros das Figuras X a XII em anexo e 




demonstram que: 

• A concentra9ao de Mg e reduzida em 1 g/1, na solusao resultante da 
lixivia9ao, utilizando o concentrado autoclavado; 

• Os rendimentos de ?lixivia9ao foram muito bons, da ordem de^98,5% de 
extragao de zinco; 

• Houve abaixamento do teor de Fluorefos em 7 mg/L (Ver Figura XIV em 
anexo); 

• As eficiencias de espessamento e filtragao foram melhores ha Hxivia?ao de 

r \ 

I 

concentrado flotado tratado em autoclave, do que ria lixiviafao de calcinados 

■ * • * • 

de silicato, o que proporciona ■ reduzir os tamanhos* dos equipamentos 

necessMos, como espessador e area de fiitra9ao; * 

»*■■*'■ 

• Os testes evidenciaram que nap houve formagad lie espuma durante a 

* 

lixivia9ao' do concentrado autoclavado. ; - 

* 

• A Figura XIII em anexo nos mostra as eficiencias comparativas de 
sedimenta9ao em proveta de 250 ml ( a 33 % de dilui9ao ), para concentrado 
flotado tratado em autoclave. • 




o « <• * o • • • • 



RE I VINDICAgOES 

< » 

1. Processo de eliminate) de carbono total, organico e inorganico, em 
concentrado flotado de silicato de zinco, com adicional efeito de purga de aguas e 
magnesio no circuito de produ gao de zinco , caracterizado pelo tratamento direto do 
concentrado flotado em autoclaves, em elevada temperatura e pressao, com solu9oes 
secundarias contendo zinco. 

2. Processo de eliminagao de carbono total, organico e inorganico, em 
.concentrado flotado de silicato de zinco, com adicional efeito de purga de aguas e $ < 
magnesio no circuito de produgao de zinco segundo a reivindica9ao 1, caracterizado i \ * 
pelo feto de que apos a autoclavagem a : polpa pode ser descarregada em tanques ' ^ * 
flash, para redu9ao de pressao e temperatura ate a condifao atmosferica. i ' 

* 

3. Processo de eiiminagao de ^carbono total, organico e!, inorganico, em ! ] i ' 
concentrado flotado )de silicato de zincp, com adicional efeito:. de jjurga de aguas e - 

■ ■ 

magn&sio no circuito de produ9ao de zinco segundo as reivindica?oes 1 e 3, 

■ 

caracterizado pelo fato da polpa obtida poder ser espessada e filtrada. 

4. Processo de eliminapao de carbono total, organico e inorganico, em 
concentrado flotado de silicato de zinco, com adicional efeito de purga de aguas e 

r r * i « * " * .... 

magnesio no circuito de produ^ao de zinco segundo a reivindica^ao 1 caracterizado 
pelo fato do filtrado com baixo teor de zinco poder seguir para o setor de 
neutralizayao ou tratamento de efluentes e a torta poder ser lixiviada com acido 
sulfurico para produzir solu$ao de sulfate de zinco. 

5. Processo de eliminasao de carbono total, organico e inorganico, em 
concentrado flotado de silicato de zinco, com adicional efeito de purga de aguas, e 
magnesio no circuito de produ^ao de zinco, caracterizado pelo fato de se tratar a 
concentrado flotado de silicato de zinco, sem calcinar, com solugoes secundarias de 




zinco em autoclaves a temperaturas que podem variar entre cerca de 160 a cerca de 

* 

200°C e pressoes entre cerca de 1 1 ate cerca de 19 bar. 

6. Processo de elimina$ao de carbono total, organico e inorganico, em 

■ 

• ■ * mm m m ■ •« 

concentrado flotado de silicato de. zinco, com adicional efeito de purga de aguas e 
magnesio no circuito de produ9ao de zinco segundo a reivindicagao 5, caracterizado 
pelo fato de que apos a autoclavagem a polpa pode ser descarregada em tanques 
flash, para redufao de pressao e temperatura ate a condigao atmosferica. 

7. Processo de ,elimina?ao de carbono total, organico. e inorganico, em 
concentrado flotadb .de silicato de zinco, com adicional efeito de purg^ de aguas e 

• » • ♦ » mm * m * ■ * 

magnesio no circuito de produfao de zinco 'segundo as reivindicayoes 5 e 6, 
^caracterizado pelo fato da polpa obtida poder ser espessada e filtrada; 

8. Processo. de eliminagao de carbono total, organico e | inorganico, em 

* 

rponcentrado flotado de silicato de zinco, com f ;adicional efeito de purga de aguas e 
magnesio no circuito de produgao de zinco segundo a reivindica9ao 5, caracterizado 
pelo fato do filtrado com baixo teor de zinco poder seguir para o setor de 

m 

neutraliza9ao ou tratamento de efluentes e a torta poder ser lixiviada com acido 

. ! 

sqlfurico para produzir solugao de sulfato de zinco. \ 
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RESUMO 



PROCESSO DE ELEVUNACAO DE CARBONO TOTAL, ORGANICO 
E, INORGANICO, EM CONCENTRADO FLOTADO DE SILICATO DE 
ZINCO, COM ADICIONAJL EFETTO DE PURGA DE AGUAS E MAGNESIO 

no cmcurro de producAo de zinco. 

A presente invencao se refere a eiiminacao de carbono total (organico e 
inorganico), proveniente de carbonates e materias-organicas contidos no concentrado 
flotado de siiicato de zinco. Por aproveitar compietamente o poder neutraiizante do 
concentrado flotado, o processo apresenta cOmo vantagem adicional elevada 
eficiencia de remocao de magnesio, elemento pernicioso ao processo eietroMtico de 
iproducao de zinco, como tambem purga complete de aguas excedentes no processo 
hidrometaiurgico do zinco, causadora de diluicao em drcuito produtivo do metal. 

O processo consiste em tratar diretamente p concentrado flotado de siiicato de 
zinco em Autoclaves juntamente com sohicoes secundarias, sem passar pelas etapas 
de calcinacab (600-900°C) nem moagem do calcinado, uma vez que a granulometria 

obtida no processo de flotacao e enriquecimento do concentrado ja e suficiente para 

> 

as reacoes em elevadas temperatures e pressoes. 



This Page is Inserted by IFW Indexing and Scanning 
Operations and is not part of the Official Record 

BEST AVAILABLE IMAGES 

Defective images within this document are accurate representations of the original 
documents submitted by the applicant. 

Defects in the images include but are not limited to the items checked: 

-Q~BLACK BORDERS 

□ IMAGE CUT OFF AT TOP, BOTTOM OR SIDES 
J^TFADED TEXT OR DRAWING 

□ BLURRED OR ILLEGIBLE TEXT OR DRAWING 

□ SKEWED/SLANTED IMAGES 

□ COLOR OR BLACK AND WHITE PHOTOGRAPHS 

□ GRAY SCALE DOCUMENTS 

□ LINES OR MARKS ON ORIGINAL DOCUMENT 

-QTrEFERENCE(S) OR EXHIBIT(S) SUBMITTED ARE POOR QUALITY 

□ OTHER: 



IMAGES ARE BEST AVAILABLE COPY. 
As rescanning these documents will not correct the image 
problems checked, please do not report these problems to 
the IFW Image Problem Mailbox. 



